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The title compds . [I; X » S02NR1R2, S03 (CnH2n+l) , S03 (CH2)mOH, 
S03 (CH2CHMe) mOH r S03 (CH2OCH2)n0H, S03 <CH2)mC02M, S03 <CH2 ) mS03 , etc., Rl , 
R2 = H, alkyl; n = 1-B; m » 2-8; p « 0, 1; M =- H, metal, alkyl] were 
prepd. from 2 , 2 -dimethyl -4- [ (chlorosulfonyl) methyl] -1, 2-dihydroquinoline 
(II), as food and feed antioxidants (no data). Thus, II in BuOH was 
treated with NaOH to give I (X = S03Bu, p = 0) . I are sol. in fats and 
have a limited soly. in water. 
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RL: RCT (Reactant) ; RACT (Reactant or reagent) 

(amidation and esterif ication of) 
103996-52-7 CAPLUS 

4 -Quinolinemethanesulf onyl chloride , 1 , 2-dihydro-2 , 2 -dimethyl- ( 9CI) (CA 
INDEX NAME) 
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CH 2 — S — CI 



***103996-55-0P*** 
***103996-5B-3P*** 
***103996-61-8P*** 
***103996-64-lP*** 



***103996-53-8P*** ***103996-54-9P*** 
***103996-56-lP*** ***103996-57-2P*** 
***103996-59-4P+** ***103996-60-7P*** 
***103996-62-9P*** ***103996-63-0P*** 
***103996-65-2P*** 

M*: SPN (Synthetic preparation) ; PREP (Preparation) 
(prepn. of, as antioxidant, for feeds and foods) 
103996-53-8 CAPLUS 

4-Quinolinemathanesulfonic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2 - dime thy 1- , butyl 
(9CI) (CA INDEX NAME) 
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C H 2 S OBu-n 



103996-54-9 CAPLUS 

4 -Quinolineme thane sulfonic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2 -dimethyl- , 2 -methy lpropyl 
ester (9CX) (CA INDEX NAME) 
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CH 2 — S — OBu-i 
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103996-55-0 CAPLUS 

4 -Quinolxnema thane sulfonic acid, 1 r 2-dihydro-2 ,2-dimethyl- , ethyl ester 
(9CI) (CA INDEX NAME) 
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103996-56-1 CAPLUS 

4-Quinolinemethanesulf onic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2 -dimethyl- , 2-hydroxyethyl 
ester (9CX) (CA INDEX NAME) 




103996-57-2 CAPLUS 

4-Quinolinemethanesulfonic acid, l,2-dihydro-2 ,2 -dimethyl-, 1,2-ethanediyl 
ester (SCI) (CA INDEX NAME) 





H Me 
103996-58-3 CAPLUS 

4-Quinolinemethanesulfonic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2-dimethyl*, 
2-(2-hydroxyethoxy)ethyl ester (9CI) (CA INDEX NAME) 
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CH 2 ' — S — 0 — CH 2 CH 2 O CH 2 CH 2 OH 
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103996-59-4 CAFLDS 

4-Quinolinemethanesulf onic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2 -dimethyl- , 
oxydi-2,l-ethanediyl ester (9CI) (CA INDEX NAME) 




103996-60-7 CAPLUS 

Butanoic acid, 3- [ [ [ (1 , 2-dlhydro-2 , 2-dimethyl-4- 

quinolinyl) methyl] sulfonyl] oxy] mono sodium salt (9CI) (CA INDEX NAME) 
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r 103996-61-B CAPUJS 

r 4 -Quinolineme thane sulfonic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2 -dimethyl- r 

2- [2- (2-hydroxyethoxy)ethoxy] ethyl ester (9CI) (CA INDEX NAME) 
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103996-62-9 CAP1US 

4 -Quinolinemethanesulf onic acid, 1 , 2-dihydro-2 , 2-dimethyl- , 
l,2-ethanediyUbis(oxy-2,l-ethanediyl) ester £9CI) {CA INDEX NAME) 
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103996-63-0 CAPLUS 

4-Quinolineme thanesulfonaoide, N, N-diethyl-1 , 2-dihydro-2 ,2 -dimethyl- (9CI) 
(CA INDEX NAME) 
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CH 2 S HE t 2 

II 
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103996-64-1 CAPLOS 

4 -Quinolineme thanesulf onamide , N-efchyl-1 , 2-dihydro-2 , 2-dimethyl-N-propyl- 
(9CI) (CA INDEX NAME) 




C H 2 S N — Pr-n 

• II 
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103996-65-2 CAPLUS 

4-Quinolineaethanesulfonic acid, l,2-dihydro-2 r 2 -dimethyl- , pentyl ester 
(9CI) (CA INDEX NAME) 
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(54) ELJARAS A 2,2-DIMETIL^-METANSZULFONSAV-l,2-DIHIDROKINOLIN ZSlROLDEKONY 
ES/VAGY KORLATOZOTTAN VlZOLDEKONY SZARMAZEKAINAK ELOAlUTASARA 



(57) K I VON AT 



Az uj vegyiiletck az (I) attalanos keplettel foglal- 
hatok ossze kepletben 
X jelentese egy — S0 2 — N(RjR 2 ), — SO^C.H^ 

— S0 5 — (CH 2 ) m OH, -S0 3 (CH 2 CH ) m OH, 

CH 

—SO^CHjOCH.^OH, — S0 3 (CH 2 ) m COOM, 

— SO 3 (CH 2 CH)C0OM, — S0 3 (CH 2 ) m S0 3 — vagy 

I 

CH 3 

S0 3 (CH 2 CH) m S0 3 altalanos kepletu csoport, ahol 
CH a 

R x es R 2 jelentese egymastol fiiggetleniil hidro- 
genatom vagy alkilcsoport. n erteke 1-8, m erteke 
2-S, M jelentese hidrogen- vagy fematom vagy 1^4 
szenatomos alkilcsoport, p erteke 0 vagy L 

Az uj vegyuletek eldalHtasa onmagukban ismert 
modszerekkel, a (II) kepletu 2 t 2-dimetil-4-metan- 
srulfoklond-i,2-dihidrokinolinb6I vagy a 2,2-di- 

metil^-metanszulfonsav-l^-dihidrokinolinbol 
tortenhet. 
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A talalmany targya eljaras a 2,2-dimetil-4- 
metanszulfonsav- 1 ,2-dihidrokinolin zsiroldekony 
es/vagy csak korlatozott mertekben vizoldekony, 
uj szarmazekainak eloallitasara, Az uj vegyiiletek 
antioxidans hatassal rendelkeznek, es kivaloan 5 
hasznalhatok peldaul allati takarmanyok es elelmi- 
szeripari termekek stabilizalasara, 

Ismcrt antioxidans hatasu vegyiilet a 2,2,4-trime- 
til-1 ,2-dihidrokinolin (a tovabbiakban acctonanil), 
amely anilin es aceton kondenzaciojaval iparilag 10 
aranylag olcson eloallithato. Bar a vegyulet akut 
toxicitasa (CFLP egereken LD J0 «= 2 g (testsuly kg) 
kedvezo, instabilitasa es polimerizacios hajlama 
nem teszi lehetove, hogy onalloan antioxidanskent 
hasznaljak. ■ 15 

Az acetonanil fent emlitett hatranyos mlajdonsa- 
gai miatt allati takarmanyok stabilizalasara kifej- 
lesztettek a 6^toxi-2,2,4-trimetil-l,2-dihidrokino~ 
lint (a tovabbiakban EMQ), es - kizarolag ipari 
celokra - polimerizalt, foleg dimer termeket a Flek- 20 
tol H-L E ket utobbi antioxidans zsiroldekony, es 
az EMQ akut toxicitasa megegyezik az acetonanil 
akut toxicitasaval. 

J. Cliffe (J, Chem, Soc. 1933, 1 327- 1331) eloalli- 
totta az acetonanil szulfonsavat, amelyet 2,2,4-tri- 25 
metil-7-szulfonsav- 1 , 2-dihidrokinolinnak velt, 
amely azonban magneses magrezonancias spekt- 
roszkoptaval meghatarozva 2,2-dimetil-4-metan- 
szulfonsav-l,2~dihidrokinolinnak bizonyutt. £z ki- 
tunik a 185 203 szamu magyar szabadalmi leiras- 30 
bol, A szulfonalt termek elftallithato oleummal, 
kensavval vagy klorszulfonsawal vafo reagaltatas- 
sal, de szobahomersekleten oly kismert6kben liofil, 
hogy olajok es zsirok, valamint zsiroldekony vita- 
minok, de fdkent egy vagy tobb telitetlen kdtest 35 
tartalmazo olajok es zsirok stabilizalasara, oxidaci- 
6s karosodas elleni vedelmere antioxidanskent nem 
alkalmas. A termek hatekonysaganak meresere a 
60 *C-on vagy ennel magasabb homersekleten veg- 
zett gyorsitott vizsgalatok, igy peldaul az aktiv oxi- 40 
genes modszer (AOM), nem mervadoak, mert a 
magasabb hdmerseklet es a befuvatas, ami kevere- 
dest is okoz, jobb oldekonysagot, illetve eloszlast 
biztosit. Ilyen koriilmenyek szobahomersekleten 
nincsenek, igy a k&pott adatok nem jeUemzoek a 45 
termek hasznalhatosagara. 

Azt talaltuk, hogy a 2,2-dimetil-4-metinszulfon- 
sav-l,2-dihtdrokinolin bizonyos zsiroldekony es/ 
vagy korlatozottan vizoldekony szarmazekai kiva- 
16 antioxidans hatast mutatnak, es kedvezo akut 50 
toxicitasi ertekuknel fogva igen jjol hasznalhatok 
takarmanyozasi, illetve elelmiszeripari celokra. 

A talalmany targya eljaras az (I) altalanos keple- 
tu 2 ,2 -d i me t i l-4-metanszulfonsav-szarmazekok 
eloallitasara. Az (I) altalanos kepletben 55 

X jelentese egy — S0 2 — N(R t R 2 ), 
-SO,-^,), -SO3— (CH^OH. 
SO^CHjCH^OH, — S0 3 (CH 2 OCH 2 ) n OH, 



CH 3 

— SO^CH^COOM, — S0 3 (CH 2 CH)COOM, 

I 

CH 

— S0 3 (CH a ) ni SO J — vagy 
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— S0 3 (CH 2 CH) rt S0 3 — altalanos kcpletu csoport, 
I 

CH 3 

kepletben 

R, es R 2 jelentese egymastol fuggetlenu] hidro- 
genatom vagy 1-4 szenatomos; alkilcsoport, n erte- 
ke 1-8, m erteke 2-8, M jelentese hidrogen- vagy 
fematom elonyosen natrium- vagy kaliumatom, Vz 
kalcium- vagy y h magneziumatom vagy 1-4 szen- 
atcmos alkilcsoport, p erteke 0 vagy I. 

A talalmany szerint az (I) altalanos kcpletu ve- 
gyiileteket - X, n, m, R,, R 2 es p a fenti jelentesu 

— ugy allitjuk eld, hogy a (II) kepletu 2,2-dimetiM- 
metinszulfoklorid-l,2-dihidrokinolint 

a) azX helyen — S0 2 — N(RjR 2 ) altalanos kep- 
letu vegyiiletek eloallitasara, amelyekben p erteke 
0, ammonium-hidroxiddal vagy egy NH(R/R 2 ') 
alttlanos kepletu primer vagy szekunder aminnal 
reagaltatjuk, ahol a kepletekben R, s R 2 a fenti 
jelentesu, mig R/ es R 2 ' jelentese megegyezik R| 
es R 2 jelentesevel, azzal a megkotessel, hogy egyi- 
kuk mindig hidrogenatomtol el tero jelentesu; vagy 

b) az X helyen — SOjfQH^,) altalanos keple- 
tu csoportot tartalmazo (I) altalanos kepletu ve- 
gyiiletek eloallitasara - n a fenti jelentesu, p erteke 
0 - C n H 2n+ p OH altalanos kepletu alifas alkoholok- 
kal, vagy a megfelelo alkohoUUokkal reagaltatjuk, 
celszeruen savmegkotoszer jelenleteben; vagy 

1) az X helyen — SOjtCH^OH, 
S03(CH 3 CH) m OH, vagy — 5;0 3 (CH 2 OCH 2 ) n OH 
I 

CH 3 

altalanos kepletu csoportot tartalmazo (1) altala- 
nos kepletu vegyiiletek eloallitasara - ahol p erteke 
0, n es in a korabbi jelentesu - a megfelelo alifas 
polialkoholokkal vagy szarmazekatkkal, celszeru- 
en OH(CH 2 ) m OH t OH(CH 3 CH) m OH vagy 

I 

CH 

OH(CH 2 OCH 2 ) fl OH altalanos kepletu diatkoho- 
lokkal - m es n a fenti jelentesu - reagaltatjuk, 
cetszeruen savmegkotoszer jelenleteben; vagy 

d) az X helyen — S0 3 (CH 2 ) m COOM vagy 

— S0 3 (CH 2 CH) m COOM altalanos kepletu cso- 

I 

CH 3 

portot tartalmazo (1) altalanos kepletu vegyiiletek 
eloallitasara - a kepletben p erteke 0, m, n es M a 
korabbi jelentesu - OH(CH 2 ) m COOH vagy 
OH(CH 2 CH) m COOH altalanos kepletu alifas oxi- 

I 

CH 3 

karbonsavakkal vagy izooxikarbonsavakkal vagy 
ezek soival vagy esztereivel reagaltatjuk, celszeruen 
savmegkotoszer jelenleteben; vagy 

e) az X helyen — S0 3 (CH 2 ) m S0 3 — vagy 

— S0 3 (CH 2 CH) m S0 3 — altalanos kepletucsopor- 

! 

CH 3 

tot tartalmazo (I) altalanos kepletu vegyiiletek elo- 
allitasara - p erteke 1, m a korabbi jelentesu - 
OH(CH 2 ) m OH vagy OH(CH 2 CH) m OH altalanos 

I 

CH 3 
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kepletu dialkoholokkal reagaltatjuk, 1 mot szulfo- 
kloridra szamkva 1 mol savmegkotoszer jelenlete- 
ben; vagy r * 

f) az X helyen — S0 3 (C n H 2ll+ 1 ) altalanos kepletu 
csoportot tartalmazo (I) altalanos kepletu vegyule- 
tek eldallitasara - na ko rabbi jelentesu, p erteke 0 
- a 2 t 2-dimetil-4-metanszulfonsav-l ,2-dihidrokino- 
lin alkalifem-soit C^H^Hal altalanos kepletu al- 
kit-halogenidekfccl reagaltatjuk, ahol n a korabbi 
jelentesu, Hal halogenatomot jelent. 

A 2,2-dimetil-4-mctanszuIfokIorid-l,2-dihidro- 
kinolint az a)-e) eljarasok szerint celszeruen mele- 
gen reagaltatjuk a megfelelo reagensekkel, illetve a 
2 t 2-dimctiM-metanszulfonsav- 1 ,2-dihidroki nolin- 
alkali fern-sot celszeruen nyomas alatt, melegen 
visszuk reakcioba a megfelelo alkil-halogenidekkei. 
Savmegkotoszerkent celszeruen alkalifem-hidroxi- 
dokat f -karbonatokat vagy -hidrokarbonatokat 
hasznalunk. 

A kapott termek elkuldnitese szokasos eljarasok - 
kal, peldaul vizre dntessel es/vagy extrahalassal 
tdrtenik. Az extrakciohoz celszeruen klorozott 
szenhidrogeneket, alifas ketonokat vagy a benzoic 
illetvc homologjait hasznaljuk. A tisztitast atkrista- 
lyositassal vagy peldaul vakuumbcparlassa! vegez- 
hetjuk. 

A 2,2,4Mnetanszulfoklorid-l,2*dihidrokinolin 
eloalUtasara az ismerl eljarasokat hasznaljuk, pi. 
2 t 2-dimetil-4-metanszulfonsav-l,2-dihidrokinolint 
klorszulfonsawal, vagy a szuifonsavszarmazek so- 
jat foszforpentaklorid, vagy foszforoxidtriklorid 
vagy foszfortrikloriddal reagaltatjuk. Az eldaliita- 
soknal oldoszert, pL szentetrakloridot is hasznalha- 
tunk. Egy masik eljaras szerint a szulfonsavat tio- 
nilkloriddal vagy foszgennel reagaltatunk. 

Lati tenyesztesu CFLP egereken vegzett akut 
toxicitasi vizsgalatok szerint az uj szarmazekok 
eleget tesznek a WHO/FAO 1967-ben kelt ajanla- 
sanak, mely szerint takarmanyozasi, ilJctve elelmi- 
szeripari celokra stb. olyan antioxidansokat hasz- 
naljanak, amelyeknek LD J0 erteke nagyobb mint 
5 fe/kg, Uyen tekintetben feliilmuljak az EMQ-L 
A BHT-nal - 4-metiI-2,6-di-terc-butil-fenil - az 
azonos korulmenyek kozott elvegzett akut toxicita- 
si vizsgalat alapjan az LD 5fi csak 1 g/kg, Ezek 
szulfonsav szarmazekoknal sokkal valoszinutle- 
nebb az elo szervezetben a deszulfonalodas, es igy 
azinstabil, polimerizalodasra hajlamos, tehat toxi- 
kas acetonanil keletkezese, 

A szobahdmersekleten valo hatekonysagi vizsga- 
lat ra az ugynevezett lepke modszert alkalmaztuk. 
Ezt ismerteti a: Fette, Seife und Anstrichmittel 
57,293,1955; es idem 49,827,1957; 3. Inter. Brot- 
kongress 105,1955, es ezt ajanlja Merck: Oxynex 
cimu antioxidans ismerteto fuze te ben. 

A modszer; Csukamajolajat hasznalunk es mind- 
egyik antioxidansbol, valamint osszehasonlitas cel- 
jabol EMQ-b6I es BHT-bol 20 es 40 mg%-os csuka- 
majolajos oldatokat keszitunk. Olyan lepkeket alii- 
tunk elo durva feluletu szuropapirbol, amelynek az 
atmeroje 5 cm es amelyet kdzepen gombostuvel 
kartonpapirra rogzitunk ugy, hogy a levegoben 
alljanak es semmihez ne erjenek. Ezutan az elkeszi- 
tett oldatok mindegyikebol 0,3 mWt felcsepegtetunk 
a lepkere t vigyazva arra, hogy az oldat teljesen 
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befedje a sziiropapir feluletet Kontrollkent tiszta 
csukamajolajat hasznalunk. A tarolas szobahomer- 
sekleten tortenik es bizonyos idokozokben a kont- 
rollbol es mindcgyik mintabol leveszunk 1-3 db 
lepket, a peroxidszam meghatirozasara. A levett 
tepket Erlenmayer lombikba helyezziik es 20 ml 
szentctraklorid-ecetsav 2/1 aranyu elegyevel leold- 
juk a feluletrol az olajat, majd ismert analitikai 
metodikaval, peldaul jodo:.netriasan meghataroz- 
zuk a peroxid szamot. 

Talalmanyunk tovdbbi reszleteit a kovetkezo 
peldakkal rzemlehetjuk, anelfeul, hogy talalma- 
nyunkat a peldakra kivanndnk korlitozni, 

Peroxidszam 
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16 


62 


122,4 


148 


221 


BHT 20 mg% 
BHT 40 mg% 
EMQ 20 mg% 


16 


24,7 


58,9 
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63.5 
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20,1 
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EMQ 40 mg% 


16 
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1 pi. 20 mg% 
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1 pi. 40 mg% 
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4 pr. 20 mg% 
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24.7 


46,2 
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4 pi. 40 mg?/ 


16 


19,3 
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5 pi. 20 mg% 


16 
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5 pi. 40 mg% 
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6 pi. 20 mg% 
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6 pi . 40 mgV 
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7 pi. 40 mg% 


16 


23 8 


56,1 


59,8 


62,9 


10 pi. 20 mg% 
10 pi. 20mg% 
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75,6 


16 
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62,3 
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71,8 


H pi. 20 mg% 


16 


29,6 


81,3 


78,2 


7M 


U pi.40mg% 


16 


35,4 
25,7 


57,B 


61,9 


68 


12 pL 20 mg% 


16 
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63,2 
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12pl.40mg% 


16 
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13 pi. 20 mg% 
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13 pL 40 mg% 


16 


24,8 


59,6 


63.7 


68.9 


14 p|, 20 mg% 


16 


2«,2 


57,6 


60,4 


63,2 


14 pi. 40 mg% 


16 


20.4 


51,5 


55,8 


59,9 



/, peida 

Egy keverovel, belso homerovel, visszafolyo- 
hut6vet es csepegtetotolcserrel ellatott 2 1-es lom- 
bikba beadagolunk 148 g butilalkoholt - dc na- 
gyobb folosleget is alkalmazhatunk - es 271 g 2,2- 

dimetil-4-metanszulfoklorid- 1 ,2-dihidrok inolin- 
szulfokloridot (a tovabbiakban acetonanil-szulfo- 
klorid). Melegitessel oldjuk a szulfokloridot, majd 
visszahutjuk szobahomersekletre. A csepegtetotol- 
cserbSl folyamatosan allandd keveres mellett 290 
ml 5 N nathum-htdroxid vizes oldatat adagoljuk, 
koriilbelul 3 ora alatt ugy, hogy a homerseklet 
25 30 *C kozott maradjon. Rovid ideig 15 percig 
60-70 # C-ra melegitjuk, majd visszahules utan a 
keletkezett esztert petroleterrel, vagy benzotlal ext- 
rahaljuk. Vizre valo 6nt;sne! is elvalik az esztert 
tartalmazo olajos fdzis, cle ilyen korulmenyek ko- 
zott egyreszt a foloslegben alkalmazott alkohol 
visszapyerese korulmenyssebb, masreszt az e$2ter 
szantasa is nehezkesebb. 

Az esztert tartalmazo oldatot elSszor 5-10% so- 
savval mossuk, majd 5% natrium-karbonattal. 
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majd ketszer vizztl. Szaritjuk vizmentes natrium- 
szulfattal, vagy kalcium-kloriddal vagy ketszer izzi- 
tott natrium-acetattaL Az oldoszer lehajtasa utan 
a nyers cszter kitermelese 263 g, ami 85%- nak felel 
meg szulfokloridra sziimtva. A nyers eszter onallo- 
an is hasznalhato antioxidanskent, ill* a szokasos 
eljarasokkal tovabb tisztithat6. 



2. pelda 

Az 1. pelda szerint jarunk el, azzal az elteressel, 
hogy natrium-htdroxid vizes oldata helyett folya- 
matosan 53 g vizmentes poritott natrium-karbona- 
tot adagolunk, amikor is az adagolasnal visszafo- 
lyo hutot nem alkalmazunk. 



3. pelda 

20 

A 2. pelda szerint jarunk el, azzal az elteressel, 
hogy natrium -karbonat helyett 23 g fem-natriumot 
adagolunk folyamatosan. 

25 

4. ptlda 

Az 1. pelda szerint jarunk el, de butilalkohol 
helyett izo-butilalkoholt hasznalunk. 

30 

5. pelda 

Az 1. pelda szerint jarunk el, de butilalkohol 
helyett foloslegben 150 g 96% etilalkohoit haszna- 35 
lunk. 

6. ptlda 

Az 1 » pelda szerint jarunk el, de butilalkohol 40 
helyett 180 g etilenglikolt hasznalunk. 



7. pelda 

45 

Az L pelda szerint jarunk el, de butilalkohol 
helyett 190 g dictilenglikolt hasznalunk. 



5. pelda 50 

Az 1. pelda szerint jarunk el, de a reakcidt oldo- 
szeres kozegben folytatjuk le es oldoszernek 250 g 
metiletilketont hasznalunk. 

55 

9. pilau 

Egy lombikba, meiy keverdvel, visszafolyd hfito- 
vel es csepegtetotolcserrel van cllatva, beadagolunk 60 
300 g metil-etil-ketont es ebben oldunk 271 g aceto- 
nil-szuJfokloridot, majd keveres mcllctt 20-25 °C- 
on beadagolunk 120 g oxivajsav-natrium-sot, vagy 
a so vizes oldatat, illetve izo-oxivajsavat, vagy nat- 
riumsqjat es Folyamatos keveres mellett ugy, hogy 55 



a homerseklet 30 "C-t ne haladja tul, beadagoljuk 
220 g natrium-hidroxid vizes oldatat. A beadagolas 
kb, 4 6rat vesz igenybe, Ezutan rovid ideig 60 *C-ig 
melegitjuk az elejgyet. Hules uran a pH-t asvanyi 
sawal 5-6-ra bealh'tjuk, majd 1 tovabbi izolalast, 
ill tisztitast az 1. pelda szerint vcgezzuk. 



10. pilda 

Az 1. peldaban leirt felszerelcst hasznaljuk. azzal 
az elteressel, hogy a visszafolyo hfltot egy kalcium- 
kloridos csovel zarjuk el. A lombikba beadagolunk 
271 g acetonaml-szulfokloridoi:, amit 300 g metil- 
etil-ketonban oldunk. Folyamatos keveres mellett 
beadagolunk 40 g trietilen-glikolt es korulbelul 3 
6ra alatt maximum 30 "C-on 23 g femnalriumot. 
A reakcio lezajlasa utan 20 percig visszafolyatas 
alatt tartjuk, majd tehules utan hig asvanyi savval 
a pH-t korulbelul 5-re allitjuk es benzollal extrahal- 
juk. A tovabbi feldolgozas, mint az L peldaban. 



IL pelda 

Az 1. peldaban leirt berendezesben 345 g 25%-os 
ammonium-hidroxid oldathoz 135 g acetonanil- 
szulfokloridot adagolunk es 4 oran keresztul visz- 
szafolyatjuk, majd lehutjuk. A kivalt nyers terme- 
ket (72%-os kitermeles) etilalkohol-viz rendszerbol 
kristalyositjuk at. 



72. pelda 

Bombacsobe bemeriink 1,35 g acetonanil-szul- 
fokloridot es 2,25 g etilamint. Leforrasztjuk, majd 
120 percig 90 "C-on reagaltatjuk. Feldolgozasa a 
11. pont szerint. 



13, pelda 

A 1 2. pelda szerinti eljaras, de etilamin helyett 3 g 
propiletilamim alkalmazva. 



14. pelda 

Bombacsobe bemerunk 2,71 g acetonanil-szul- 
fonsavas natriumot, 4 g amiljodidot es 10 g tetra- 
kloretant. 120 percig 1 10 °C-on reagaltatjuk. A fel- 
dolgozas az 1. pelda szerint tortenik. 



Szabadalmi igenypontok 

1. Eljar&s az (I) altalanos kepletu 2,2-dimetiK4- 
metanszulfonsav-l,2-dihidrokinolin-szarmazekok 
eloallitasara - a kepletben 

X jelentese egy — SO a — NfR,!**), 
— SO a — (CH^,), -SO3- (CH 2 ) m OH, 
— SOa^HaCH)^ SO^CHiOCHj^OH, 
I 
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— S0 3 (CH 2 ) m COOM, — S0 3 (CH 2 CH)COOM, 

CH 3 

— S0 3 (CH 2 ) m S0 3 - vagy 
— S0 3 (CH 2 CH) m S0 3 — altalanos kepletu cso- 
I 

CH 3 

port, ahol 

R x es R 2 jelentese egymastol fuggetlenul hidro- 
genatom vagy 1-4 szenatomos alkilcsoport, n erte- 
ke 1-8, m erteke 2-8, M jelentese hidrogen- vagy 
fematorn elonyosen natrium- vagy kaliumatom, 
vagy 1-4 szenatomos alkilcsoport, p erteke 0 vagy 
1, azzal jellemezve. hogy a (II) kepletu 2,2-dimetil- 
4-metanszulfok1orid-J,2-dihidrokinolint 

a) olyan (I) altalanos kepletu vegyuletek eloalK- 
tasara, ahol X egy — S0 2 N(R,R 2 )'altatanos keple- 
tfl csoportot jelent es p erteke 0 - R, es R 2 a targyi 
korben megadott jelentesu - ammonium-hidroxid- 
dal vagy egy HN(R/R 2 ') altalanos kepletu primer 20 
vagy szekunder aminnal - R/ es R 2 ' jelentese meg- 
egyezik R ; es R 2 targyi korben megadott jelentese- 
vel, azzal a megkotessel, hogy egyikuk mindig hid- 
rogenatomtol eitero jelentesu - reagaltatjuk; vagy 

b) olyan (I) altalanos kepletu vegyuletek eloalli- 
tasara* ahol X jelentese — S0 3 (C n H 2n+1 ) altalanos 
kepletu csoport, p erteke 0, - n a targyi korben 
megadott jelentesu - C ft H 2n ^, — OH altalanos kep- 
letu alifas alkoholokkal vagy a megfelelo alkohola- 
tokkal reagaltatjuk, celszeruen savmegkotoszer je- 
lenleteben; vagy 

c) olyan (I) altalanos kepletu vegyuletek eloalH- 
tasara, ahol X — S0 3 (CH 2 ) fll OH, 
— S0 3 (CH 2 CH) ffl OH vagy 

I 

CH 3 

— S0 3 (CH 2 OCH 2 ) n OH altalanos kepletu csopor- 
tot jelent es p erteke 0 - n es m a targyi korben 
megadott jelentesu - a megfelelo alifas polialkoho- 40 
lokkal vagy szarmazekaikkal, celszeruen 
OH(CH 2 ) m OH, OH(CH 2 CH) m OH vagy 
t 

CH 3 



25 



30 



35 



OH(CH 2 OCH 2 ) n OH altalanos kepletu dialkoho- 
lokkal - m es n a targyi korben megadott jelentesu 
-reagaltatjuk, celszeruen savmegkotoszer jelenlete- 
ben; vagy 

d) olyan (t) altalanos kepletu vegyuletek eloallt- 
rasara, ahol X — SO,(CH ^COOM vagy 
— SO 3 (CH 2 CH) m C00M altalanos kepletu cso- 

I 

CH 3 

portot jelent es p erteke 0 - m es M a targyi korben 
megadott jelentesu - OH(CH 2 ) m COOH vagy 
OH(CH 2 CH) m COOH altalanos kepletu alifas oxi- 
I 

CH 3 

karbonsavakkal vagy izooxikarbonsavakkal vagy 
ezek soival vagy esztereivel reagaltatjuk, celszeruen 
savmegkotoszer jelenleteben; vagy 

e) olyan (I) altalanos kepletu vegyuletek eloalli- 
tasara, ahol X — S0 3 (CH 2 ) m S0 3 — vagy 
— S0 3 (CH 2 CH) m S0 3 altalanos kepletu csoportot 

f 

CH 3 

jelent es p erteke I - m a targyi korben megadott 
jelentesu - OH(CH 2 ) m OH vagy OH(CH 2 CH) m OH 

I 

CH 3 

altalanos kepletu dialkohotokkal reagaltatjuk, 
I mol szulfokloridra szamitva 1 mol savmegkoto- 
szer jelenleteben; vagy 

0 olyan (I) altalanos kepletu vegyuletek eldallita- 
sara, ahol X — S0 3 (C n H :n+l ) altalanos kepletu 
csoportot jelent es p erteke 0 - n a targyi korben 
megadott jelentesu - a 2,2-dimetil-4-metanszulfon- 
sav-I,2-dihidrokinolin alkalifem-soit C n H, rti .,Hal 
altalanos kepletu alkil-halDgenidekkel reagaltat- 
juk, ahol n a targyi korben megadott jelentesu, HaJ 
halogenatomot jelent. 

2. Az I. igenypont szer.nti b), c), d) vagy e) 
eljaras foganatositast modja, azzal jellemezve, hogy 
savmegkotoszerkent natrium- vagy kalium-hidro- 
xidot vagy -karbonatot vagy piridint hasznalunk. 

3. Az L igenypont szerinti c) eljaras foganatosi- 
iasi modja, azzal jeltemezve, hogy polialkoholkent 
ttiten-glikolt vagy dietilen-gtikolt hasznalunk. 



1 oldal rajz 
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